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Modtaget 
27 JAN. 2004 
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SAMMENDRAG 

Opfindelsen angar en fremgangsmade til behandling af pektinholdige 
planteaffaldsmaterialer til opnaelse af fiberholdige pektinprodukter og fiberholdige 
pektlnprodukter fremstillet ved fremgangsmaden. 

Fremgangsmaden omfatter, at et pektlnholdigt planteudgangsmateriale, fx 
kartoffelpulp, citrusskaller og/eller citruspulp, sukkerroepulp og seblepresserester, 
som er suspenderet og opkvaeldet i en vandig oplasning, som indeholder mindst 
et neutralt salt, sasom et natrium-, kalium- og/eller calciumsalt, behandles med et 
basisk reagens, ved en temperatur pa mellem 0 °C og 20 °C i fra 20 minutter til 
120 minutter. Det baslske reagens kan vasre vandig ammoniak, calciumhydroxid 
eller natriumhydroxid. 

De fremstillede fiberholdige pektinprodukter har en esterificeringsgrad pa 
fra 2% til 40% og en amideringsgrad pa hojst 30%. 

Produkterne har overraskende gode geldannende og viskositetsgivende 
egenskaber, som blandt andet gor produkterne anvendelige som gelerende og 
vandbindende ingrediens i fiberholdige og fedtfattige levnedsmidler og i foder. 

Opfindelsen angar ogsa en fremgangsmade til fremstilling af oprensede 
pektinprodukter ud fra de saledes fremstillede fiberholdige pektinprodukter. 
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fremgangsmade til beha ndling af pektinholdtcvt 

PLANTEMATERTAl F PFKTINPROnMK TER OG ANVFNDELSE HFRAF 

Denne opfindelse angar en fremgangsmade til behandling af pektinholdige 
planteaffaldsmaterialer til opnaelse af f iberholdige pektinprodukter og fiberholdige 
pektinprodukterfremstillet ved fremgangsmaden. Opfindelsen angar endvidere en 
fremgangsmade til fremstilling af oprensede pektinprodukter ud fra de saledes 
fremstillede fiberholdige pektinprodukter. 

Ved den industrielle produktion af kartoffelstivelse ud fra kartofler fas som 
biprodukt blandt andet sakaldt kartoffelpulp, der er kartoflens fibermasse. 
Tilsvarende biprodukter eller affaldsprodukter kendes fra andre 
landbrugsbaserede produktioner, fx sukkerroesnitter fra produktionen af sukker fra 
sukkerroer, citrusskaller og citruspulp fra fremstilling af saft og asteriske olier fra 
citrusfrugter og aeblepresserester fra mostfremstilling. 

Disse plantebiprodukter betragtes ofte som affaldsprodukter, der skal skaffes af 
vejen pa den mest hensigtsmaessige og billigste made. Det er imidlertid klart, at 
der kan vasre helt abenlyse fordele ved at produktudvikle sadanne 
plantebiprodukter til produkter med storre nyttevaerdi. 

Faelles for disse biprodukter er, at de i alt vaesentligt (ca. 80-100 %) bestar af 
oploselige og uoploselige plantefibre, heraf ca. 60 - 80 % kostfibre, omfattende tre 
biopolymere: cellulose, hemicellulose og pektin, som indgar i opbygningen af alle 
planters cellevasgge, der kan opfattes som et cellulose-hemicellulose-pektin 
netvaerk, hvor pektin ud over at indga som strukturelt element ogsa udgor 
"cementen", der giver plantecelleme stivhed. Denne komplekse struktur, i hvilken 
pektin ved kovalente bindinger, brintbindinger og/eller ionisk interaktion er knyttet 
til de andre cellevaegskomponenter, betegnes ofte som protopektin. Pektin som 
sadan kan fas ved kontrolleret, sur eller basisk hydrolytisk ekstraktion af 
protopektin. 
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Pektin er en lineaer polymer, sorn bestir af enheder af a-D-galacturonsyre, der 
gennem a-1,4-glykosidbindinger er forbundet til dannelse af lange kaader af 
polygalacturonsyre. Galacturonsyreenhederne er i varierende grad esterificerede 
5 med methanol. Man skelner derfor mellem hojesterpektin med en 
esterificeringsgrad (DE) starre end 50 % og lavesterpektin med en 
esterificeringsgrad mindre end 50 %. Esterificeringsgraden er defineret som 
antallet af methylesterificerede galacturonsyreenheder udtrykt i procent af 
samtlige galacturonsyreenheder i pektinmolekylet og kan saledes antage en vserdi 
io mellem 0 % og 100 %. 

I pektin fra nogle typer plantemateriale. fx kartofler og sukkerroer, kan en 
varierende andel af galacturonsyreenhederne tillige vaere acetylerede, hvilket 
udtrykkes ved acetyleringsgraden (DAc). som analogt med esterificeringsgraden, 
is defineres som antallet af acetylerede galacturonsyreenheder i procent af samtlige 
galacturonsyreenheder. 

Neutrale sukkerarter, sasom galactose, glukose, rhamnose, arabinose og xylose, 
kan ogsa indga i pektinpolymeren som sidekaeder til eller som led i 
20 polygalacturonsyrekasden. 

Hemicellulose er en heterogen gruppe af polysakkarider, som indeholder 
adskillige slags hexose- og pentosesukkerarter og i nogle tilfaalde rester af 
uronsyre. Disse polymere klassificeres efter den type af sukkerrester, som er 
25 dominerende og omtales enkeltvis som xylaner, arabinogalaktaner, 
glucomannaner og sa videre. 

Formalet med den foreliggende opfindelse er at tilvejebringe en ny og enkel 
f remgangsmade til behandling af pektinholdige planteaffaldsmaterialer under 
30 deesterificerende betingelser, hvorved der kan opnas fiberholdige pektinprodukter 
af stor nyttevaerdi. 
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Det er kendt at deesteiificere pektin og pektinholdige materialer med syrer eller 
baser. 

Saledes beskrlver US-5.567.462 en fremgangsmade til fremstilling af "pecto- 
5 cellulosic" komposltioner og pektin ud fra pektinholdigt planteramateriale, sasom 
citrusskaller, sukkerroepulp, solsikkerester og aebletrester. Fremgangsmaden 
bestar i, at det findelte planteramateriale behandles med en syre. fx forforsyre eller 
salpetersyre, eller med en base, fx natriumhydroxid eller natriumcarbonat, hvorved 
der dannes en blanding bestaende af en fast fase indeholdende 
10 cellulosekomponenter og en flydende fase indeholdende optest pektin. Blandingen 
pureres, neutraliseres og t0rres sluttelig til dannelse af "pecto-cellulosic" torstof. 
Den purerede blanding kan ogsa skilles i en fast og flydende fase, som hver for 
sig neutraliseres og tarres, hvorved der fas et pektinprodukt og et "pecto- 
cellulosic" produkt. 



15 



Det er ogsa kendt, at deesterificere pektin eller et pektinholdigt materiale med 
vandig ammoniak i et solvent, fx isopropanol, hvori pektin ikke er oploseligt. 
Denne teknik er for eksempel beskrevet i US-2.480.710. 

20 DE-4.013.765 og DE-4.042.405 beskriver fremstilling af amidopektin og diaetetiske 
fibre og fyldstoffer ved behandling af tcrrede planterestprodukter, fx 
sukkerroepulp, med gasformig ammoniak og efterfolgende ekstraktion med vand 
eller staarkt fortyndet natriumhydroxid. Ved tilsastning af syre til det koncentrerede 
ekstrakt fas amidopektin, og af den uoploselige rest efter ekstraktionen fas 

25 diastetiske fibre og fyldstoffer. 

Det har nu vist sig, at det er muligt. uden at bringe pektin » optesning og uden brug 
af organiske solventer, at gennemfore deesterificering af pektin med et basisk 
reagens i et udelukkende vandigt system ved behandling af et pektinholdigt 
30 plantemateriale, som inden behandlingen med det basiske reagens er blevet 
opkvaeldet i en vandig optesning indeholdende neutrale salte. ~ 
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Den foreliggende opfindelse angar saledes en fremgangsmade til behandling af 
pektinholdige planteaffaldsmaterialer til opnaelse af f.berholdige pektinprodukter 
med geldannende og viskositetsgivende egenskaber, hvilken fremgangsmade 
omfatter trinnene bestaende i, 

(a) at et pektinholdigt planteudgangsmateriale suspenderes og opkvaeldes i fra 
10 til 70 minutter og ved en temperatur i omradet fra ca. 0° C til 20° C i en 
vandig, saltholdig oplosning, som indeholder mindst et tilsat vandoploseligt 
og neutralt salt, der er valgt fra grupperne bestaende af natriumsalte, 
kaliumsalte og calciumsalte og blandinger deraf i en maengde, som svarer 
til en saltkoncentration pa fra 1 mmol til 30 mmol per gram pektinholdigt 
plantetorstof, til dannelse af en suspension, hvori indholdet af pektinholdigt 
plantetorstof er i omradet fra 1 til 1 0 vaegtprocent. 

(b) at det suspenderede og opkvaeldede planteudgangsmateriale behandles 
med en et basisk reagens ved et pH i omradet fra 1 1 ,5 til 12,5 og ved en 
temperatur i omradet fra ca. 0* C til 20- C i fra 20 minutter til 120 minutter 
og 

(c) at det behandlede vegetabilske materiale separeres fra 
reaktionsblandingen og underkastes mindst et vasketrin og derefter 
presses til opnaelse af et fiberholdigt pektinprodukt, som har et 
torstofindhold pa mindst 16 vasgtprocent, en esterificeringsgrad pa fra 2% 
til 40% og en amideringsgrad pa hojst 30%, og som, om onsket, torres til et 
torstofindhold pa mindst 80 vaBgtprocent og eventuelt findeles. 

Egnede udgangsmaterialer, der kan anvendes i fremgangsmaden ifolge den 
25 foreliggende opfindelse, er pektinholdige materialer, som er opnaet fra native 
vegetabilske materialer i frisk eller torret tilstand, indeholdende pektin med en 
esterificeringsgrad, som er st 0 rre end 40 %, fortrinsvis storre end 50 %. og typisk 
fra 60 % til 70 %. Sadanne egnede native pektinholdige plantematerialer 
indbefatter skaller eller pulp fra citrusfrugter, sasom citron, appelsin, mandarin, 
30 lime og grapefrugt. Andre egnede native pektinholdige plantematerialer indbefatter 
sukkerroesnitter, kartoffelpulp og aeblepresserester. 



20 
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Indholdet af pektin i disse pektinholdige plantematerialer er forskelligt for de 
enkelte plantematerialer, pa torstofbasis fx ca. 30 - 40 vaegtprocent pektin i 
citrusskaller og ca. 1 5 - 30 vasgtprocent pektin i kartoffelpulp. 

Pektin skal vaere i det vassentlige uoploseligt eller h0jst kun ringe oploseligt i 
behandlingsmediet, eftersom fremgangsmaden ifolge opfindelsen er baseret pi 
en basisk deesterificering af pektin, hvilken deesterificering finder sted pa 
pektinets naturlige placering i plantematerialet, dvs. in situ. 

io Protopektinet i plantematerialet omdannes under behandlingen med det basiske 
reagens til vandoploselige pektinstoffer under sadanne betingelser. at de 
vandoploselige pektinstoffer, der dannes, forbliver i ikke-oplost tilstand og 
aggregeret med de uoploselige plantecellebestanddele, sasom cellulose og 
hemicellulose, og hvorunder i det mindste en del af de ikke-pektinholdige 

is substanser, sasom fx proteiner, sukkerarter og farvestoffer fjernes. 

Pektin, som under behandlingen med det basiske reagens oploses, vil have en 
tendens til at blive tabt til reaktionsblandingen, hvorved der fas et tab af pektin. En 
yderligere ulempe ved oplost pektin er en foreget viskositet af 
20 reaktionsblandingen, hvilket gor fraseparering af det behandlede plantemateriale 
yderst vanskelig. 



Behandlingsmediet skal tillade at plantematerialet forbliver i en tilstand. hvor det i 

det vaesentlige er strukturelt intakt. Dette skyldes det forhold, at den basiske 
25 deesterificering er afhaangig af, at plantematerialet er opkveeldet og permeabelt, 

for derved bade at tillade passage af det basiske reagens ind i plantematerialet og 

passage af oploste stoffer ud af plantematerialet. 

Eftersom cellulose-hemicellulose-pektin netvasrket skal fungere som en 

"beholder", hvori reaktionen finder sted, skal strukturen af dette netvserk bevares 
30 intakt og ma ikke nedbrydes, da dette vil resultere i dannelse af en pasta, som er 

vanskelig at handtere. 
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De ovennaevnte betingelser tilvejebringes ifolge den foreliggende opfindelse ved, 
at det pektinholdige planteudgangsmateriale i et forste behandlingstrin 
suspenderes og opkvaaldes i en vandig, saltholdlg oplosning til dannelse af en 
suspension, hvori indholdet af pektinholdigt plantetorstof er i omradet fra 1 til 10 
5 vaagtprocent, typisk fra 4 til 8 vaegtprocent. 

Suspenderingen af det pektinholdige planteudgangsmateriale i den vandige, 
saltholdige oplosning foregar under omroring ved en temperatur i omradet fra ca. 

0 *C til ca. 20 'C, fortrinsvis i omradet fra 0 X til 5 °C. sasom ca. 3.5 °C, og vil, 

10 afhaengig af arten og tilstanden af det pektinholdige plantemateriale vaere fra 10 til 
70 minutter, for at opna en tilstraekkelig kvaeldning og saltmaetning af det 
pektinholdige plantemateriale. Tiden, der er nodvendig for at opna en tilstraekkelig 
kvaeldning og saltmaetning, er blandt andet afhaengig af det pektinholdige 
planteudgangsmateriales fysiske dimensioner, som kan vaere i form af partikler 

is med en gennemsnitlig partikelstorrelse pa 1 mm eller mindre og til stykker med en 
storste dimension pa ca. 5 mm. 

Den vandige oplosning, som det pektinholdige planteudgangsmateriale 
suspenderes i, indeholder mindst et tilsat vandoploseligt og neutralt salt valgt fra 

20 grupperne bestaende af natriumsalte, kaliumsalte og calciumsalte og blandinger 
deraf. Saerlig foretrukket er chlorider, sasom natriumchlorid, kaliumchlorid og 
calciumchlorid og blandinger deraf. Men ogsa nitrater, sasom natriumnitrat, 
kaliumnitrat og calcrumnitrat kan benyttes. Maangden af salt, som er tilsat 
oplosningen, hvori det pektinholdige planteudgangsmateriale suspenderes, 

2S vaalges saledes at den svarer til en saltkoncentration pa fra 1 mmol til 30 mmol per 
gram torstof af pektinholdigt plantemateriale, fortrinsvis fra 5 mmol til 1 5 mmol per 
gram torstof af pektinholdigt plantemateriale. 

1 dette forste behandlingstrin bringes det pektinholdige planteudgangsmateriale i 
30 delvis hydratiseret og opkvaeidet tilstand, hvilket er en forudsastning for et 

hensigtsmaassigt forlob af det efterfolgende behandlingstrin, som ifolge 
opfindelsen omfatter, at det suspenderede og opkvaeldede pektinholdige 



APPUCATION/35273DK02/IBH/IBH/27-01-04 



7 



10 



planteudgangsmateriale behandles med et basisk reagens ved et pH i omradet fra 
11 ,5 til 12.5 og ved en temperatur i omradet fra ca. 0° C til 20° C i fra 20 minutter 
til 120 minutter. 

En udforelsesform af fremgangsmaden ifclge den foreliggende opfindelse bestar i, 
at det basiske reagens, som det suspenderede og opkvaeldede 
planteudgangsmateriale behandles med, er vandig ammoniak. som anvendes i en 
maengde pa fra 40 mmol til 80 mmol ammoniak per gram pektinholdigt 
plantetorstof. 

Fortrinsvis anvendes ammoniak i form af koncentreret vandig ammoniak, fx som 
en 25% oplosning, men vandig ammoniak af lavere styrke kan ogsa anvendes. 

Mest hensigtsmaessigt tilssettes den vandige ammoniak suspensionen med det 
15 opkvaaldede planteudgangsmateriale pa en gang under samttdig omraring af 
suspensionen. Den tilsatte ma3ngde ammoniak, som anvendes ved behandlingen, 
er i omradet fra 1 til 3,5 mol, sasom fra 1 ,4 til 2,7 mol, ammoniak per kg 
reaktionsblanding, hvilket sikrer, at der opretholdes et tilnaermelsesvis konstant pH 
i omradet fra 1 1 ,5 til 12,5 under hele reaktionsforlobet. 

20 

Behandlingen med ammoniak gennemfores ved en temperatur i omradet fra ca. 0 
°C til 20 °C, fortrinsvis i omradet fra 0 X til 5 °C, sasom 3,5 -C i fra 20 minutter til 
120 minutter, fortrinsvis fra ca. 40 minutter til ca. 60 minutter. 

25 Ved deesterificeringen med ammoniak i den vandige reaktionsblanding, hvor 
ligevaegten: 

NH 3 + H z O = NIV + OH* 
er til stede, er der en konkurrence mellem de to nukleofiler (NH 3 og OH + ), hvorfor 
deesterificeringen med OH + , dvs. substitution af OCH 3 i de methylesterificerede 
30 carboxylgrupper i pektin med OH under dannelse af COOH. ledsages af en 
amidering, hvor OCH 3 udskiftes med NH 2 under dannelse af carboxamidgrupper, 
hvilket, under de deesterificerende betingelser, resulterer i at mindst 20% og hojst 
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70%, typisk fra 25% til 50%, af de methylesterificerede carboxylgrupper i pektin 
omdannes til carboxamidgrupper. 

Ved denne udforelsesform af fremgangsmaden ifolge opfindelsen opnas 
S fiberholdige pektinprodukter med en esterificeringsgrad pa mindst 3% og hojst 
35% og med en amideringsgrad pa mindst 1 0% og hojst 30%. 

Amideringsgrad defineres, analogt med esterificeringsgrad, som antallet af 
carboxamiderede galacturonsyreenheder udtrykt i procent af samtlige 
10 galacturonsyreenheder i pektinmolekylet. 

En anden udforelsesform af fremgangsmaden ifolge den foreliggende opfindelse 
bestar i, at det basiske reagens, som det suspenderede og opkvasldede 
planteudgangsmateriale behandles med, er valgt fra gruppen bestaende af 
is hydroxider af natrium, kalium og calcium, sasom calciumhydroxid, 

natriumhydroxid, kaliumhydroxid og blandinger deraf, som anvendes « en meengde 
pa fra 0,5 mmol til 5 mmol base per gram pektinholdigt plantetorstof. 

Det basiske reagens kan anvendes i fast form eller som en vandig opening og 
20 skal tilsaettes under kraftig omroring for at sikre en hurtig fordeling i suspensionen 
med det opkvaeldede planteudgangsmateriale. 

Foretrukne basiske reagenser er calciumhydroxid og natriumhydroxid. 
Calciumhydroxid er saerlig foretrukket pa grund af dets begraensede oploselighed i 
25 vand, hvilket sikrer en langsom frigivelse af hydroxidioner. 

Mest hensigtsmasssigt tilsaettes det basiske reagens suspensionen med det 
opkvaeldede planteudgangsmateriale gradvist pa en sadan made, at pH under 
hele reaktionsfortebet fastholdes pa et tilnaarmelsesvis konstant pH i omradet fra 
30 11,5 til 12,5, for eksempel 12,0 ± 0,1. Maangden af tilsat basisk reagens, som 
anvendes ved behandlingen, er i omradet fra 20 til 80 mmol, sasom fra 25 til 50 
mmol, base per kg reaktionsblanding. 
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Behandlingen med hydroxider af natrium, kalium og calcium og blandinger deraf 
gennemf0res ved en temperatur i omradet fra ca. 0° C til ca. 20° C, fortrinsvis fra 
ca. 0° C til ca. 5° C, sasom 2° C til 3° C, i en periode pa fra 20 minutter til 75 
5 minutter, typisk fra 20 minutter til 45 minutter. 

Ved denne udforelsesform af opfindelsen opnas fiberholdige pektinprodukter med 
en esterificeringsgrad pa fra 2% til 40%. 

io Som nasvnt omfatter det sidste behandlingstrin, at det behandlede vegetabilske 
plantemateriale separeres fra den basiske reaktionsblanding og underkastes 
mindst et vasketrin og derefter presses til opnaelse af et fiberholdigt pektinprodukt 
med et torstofindhold pa mindst 16 vasgtprocent, en esterificeringsgrad pi fra 2% 
til 40% og en amideringsgrad pa hojst 30 %, som, om onsket, torres til et 

is torstofindhold pa mindst 80 vasgtprocent og eventuelt findeles. 

Separeringen af det behandlede plantemateriale fra reaktionsblandingen kan 
gennemfores ved enhver passende metode, sasom draening, filtrering eller 
centrifugering. 



20 



Det fraseparerede og med basisk reagens behandlede plantemateriale vaskes 
mindst en gang ved under omroring, at suspendere materialet i vandig 
mineralsyre, sasom svovlsyre, saltsyre eller salpetersyre saledes, at pH i 
suspensionen er fra 1.3 til 1,5, og efterfolgende fraseparere det vaskede produkt. 

25 som derefter vaskes mindst en gang med vand ved at resuspendere det i 
demineraliseret vand. Vaskebehandlingen af produktet gennemfores ved en 
temperatur pa ca. 15° C og gentages med vandig syre henholdsvis 
demineraliseret vand, indtil vaskesuspensionen udviser et stabilt pH I omradet fra 
2 til 2,5, hvorefter det faste materiale separeres fra vaskeoplosningen og presses 

30 pa filteret for at reducere vasskeindholdet i materialet mest muligt, saledes at der 
opnas et fiberholdigt pektinprodukt med et torstofindhold pa mindst 16 
vasgtprocent. 
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Ved denne vask med fortyndet syre standses deesterificeringen af pektfn ved 
neutralisering af det basiske reagens, og salte og vandoptaselige urenheder 
udvaskes, saledes at pektinet i det fiberhoidige produkt brlnges pa syreform. 

5 I stedet for straks at fraseparere det behandlede plantemateriale ved fradraening 
af den basiske vaaskefase, kan reaktionsblandingen med det behandlede 
plantemateriale indledningsvis tilsaettes fortyndet minerafsyre til et pH i omradet pa 
fra 1 ,3 till ,5, hvorved der opnas en ojeblikkelig neutralisering af det basiske 
reagens. hvorefter det behandlede plantemateriale frasepareres ved fradraening af 
io vseskefasen. Herefter vaskes det faste materiale ved suspendering i fortyndet syre 
henholdsvis demineraliseret vand, som omtalt ovenfor, indtil vaskesuspensionen 
udviser et stabilt pH i omradet fra 2 til 2.5. 

Som naevnt kan det saledes fraseparerede og vaskede fiberhoidige pektinprodukt, 
15 som har et terstofindhold pa mindst 16 vasgtprocent, om onsket, torres og 
eventuelt underkastes findeling. 

Det fraseparerede og vaskede fiberhoidige pektinprodukt kan i fugtig tilstand 
eventuelt aeltes sammen med bicarbonatsalte, sasom for eksempel natrium- eller 
20 kaliumbicarbonat. hvorved de frie carboxylgrupper i pektinet i det vsesentlige 
bringes pa saltform og carbondioxid bortgar som gas. hvorefter produktet torres 
og findeles. 

Toning af materialet kan udfores ved hjaelp af konventionelt torreudstyr, sasom 
25 torreovn, bandtorrer, tromletorrer eller fluid-bed terrer, i sa tilstraakkelig lang tid at 
der opnas et terstofindhold i materialet pa mindst 80 vaegtprocent, fortrtnsvis 
mindst 90 vaegtprocent. Torringen udfores ved en temperatur i omradet fra 25 °C 
til ca. 100 X i hojst 36 timer. Med fordel kan torringen gennemferes ved tryk 
under atmosfaeretryk, hvorved en relativt lavere torretemperatur eller en 
30 forholdsvis kortere torreperiode kan udnyttes. hvilket betyder en mere skansom 
behandling af produktet. 
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Findelingen af det torrede produkt kan ligeledes gennemfores ved formaling med 
konventionelt udstyr, hvorved der kan opnas et findelt produkt med en 
partikelstorrelse pa fx mindre end 0,2 mm. 

5 De fiberholdige pektinprodukter, der kan opnas ved fremgangsmaden ifolge den 
forel.ggende opfindelse, bestar i alt vaesentligt af oplaselige og uoploselige fibre 
som udover pektin omfatter cellulose, hemicellulose og lignin. De sakaldte 
kostfibre, dvs. cellulose, hemicellulose, pektin og lignin, udgor ca. 60 - 80 
vaegtprocent. 



10 



Ved behandlingen ffMge opfindelsen af det pektinholdige planteudgangsmateriale 
er pektinpolymeren blevet losnet, men ikke oplost. fra cellulose-hemicellulose 
netva3rket og delvlst deesterificeret og herved gjort funktionelt tilgaengelig, hvorved 
der er opnaet et fiberholdigt pektinprodukt med en esterificeringsgrad pa fra 2% til 
is 40%, en amideringsgrad pa hajst 30% og et torstofindhold pa mindst 16 
vaegtprocent 



Det opnaede fiberholdige pektinprodukt har. i modsaetning til det pektinholdige 
planteudgangsmateriale. gelerende og viskositetsgivende egenskaber i 
20 naervaerelse af forskellige slags metalioner, fx calciumioner. Det fiberholdige 
pektinprodukt, der kan opnas ved fremgangsmaden ifolge opfindelsen, kan 
saledes med calciumioner i vandige optesninger danne stabile geler med 
overraskende star gelstyrke eller viskose optasninger med star viskositet. 

25 Den foreliggende opfindelse angar derfor ogsa et fiberholdigt pektinprodukt, som 
kan opnas ved den beskrevne fremgangsmade. hvilket fiberholdige pektinprodukt 
har en esterificeringsgrad pa fra 2% til 40%. en amideringsgrad pa hojst 30% og 
et torstofindhold pa mindst 16 vaagtprocent. og som kan danne en stabil gel eller 
viskos opbsning med calciumioner i en vandig optesning. som indeholder fra 25 til 

30 50 vaegtprocent sakkarose, sasom for eksempel 30 vaegtprocent sakkarose, idet 
optesningens pH er ca. 3. 
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De fiberholdige pektinprodukters gelerende og viskositetsgivende egenskaber gor 
produkterne, som kan opnas ved fremgangsmaden ifolge den foreliggende 
opfindelse, saerdeles anvendelige ved fremstillingen af fiberholdige og fedtfattige 
levnedsmidler, sasom anvendelse af pektinprodukterne som alment fiberprodukt i 
forskellige sammenhaenge, som gelerende og vandbindende ingrediens i 
industries forarbejdede fodevareemner, foderprodukter og "pet-food", og 
diarrehaemmende middel eller sundhedsskabende middel til dyr og mennesker. 

De fiberholdige pektinprodukter, som kan opnas ved behandling af det 
pektinholdige planteudgangsmateriale, saledes som det er beskrevet i det 
foregaende, er ogsa sasrdeles velegnede udgangsmaterialer til fremstilling af 
oprensede pektinprodukter, som har overraskende stor gelstyrke og 
viskositetsgivende egenskaber, der overgar pektin, som traditionelt er opnaet ved 
at deesterificere syreekstraheret og oprenset hojesterpektin med en 
esterificeringsgrad pa ca. 65 % til en esterificeringsgrad pa ca. 50 % eller 
derunder med salpetersyre ved temperaturer over 50 °C. Ved denne traditionelle 
fremgangsmade til fremstilling af lavesterpektiner foretages ofte en videre 
forarbejdning til amiderede produkter ved at give det deesterificerede produkt, 
som er btevet praecipiteret i alkohol, og altsa forst har gennemgaet den ovenfor 
omtalte kraftige syrepivirkning, en afsluttende reaktion med ammoniak. 
Pektinpolymeren er saledes blevet syrebehandlet to gange i flere timer ved 
temperaturer over 50° C, hvilket har reduceret polymerens molekylvaegt ganske 
meget, ligesom reaktionen med ammoniak ogsa har bidraget i nedadgaende 
retning, hvilket tilsammen har reduceret geleringsevnen betydeligt. 

Hvis derfor de fiberholdige pektinprodukter, der kan opnas ved fremgangsmaden 
ifolge den foreliggende opfindelse underkastes en behandling, der indebaerer en 
oprensning, kan der opnas pektinprodukter med gelerende egenskaber, der 
almindeligvis overgar tilsvarende produkter, der er fremstillet pa traditionel vis som 
omtalt ovenfor. 
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20 



I overensstemmelse hermed angar den foreliggende opfindelse endvidere en 
fremgangsmade til fremstilling af et oprenset pektinprodukt, hvilken 
fremgangsmade omfatter trinnene bestaende i, at et fiberholdigt pektinprodukt, 
som er opnaet ved behandling af et pektinholdigt plantemateriale som beskrevet i 
det foregaende, og som har et torstofindhold pa mindst 16 vaegtprocent, en 
esterificeringsgrad pa fra 2% til 40% og en amideringsgrad pa hojst 30 %, 
ekstraheres med vand ved et pH i omradet fra 4 til 5 og ved en temperatur i 
omradet fra 40° C til 100° C, og at et oprenset pektinprodukt genvindes fra det 
fraseparerede vandige ekstrakt. 



10 



Ekstraktionen omfatter at en vandig suspension af det fiberholdige pektinprodukt, 
som skal ekstraheres, indstilles til en pH-vaerdi i omradet fra 4 til 5, sasom 4,5. og 
derefter opvarmes til en temperatur i omradet fra 40 °C tit 100 °C i fra 1 til 20 
timer, fortrinsvis ved en temperatur i omradet fra 60 °C til 80 °C i fra 1 til 10 timer. 
15 sasom i fra 1 til 5 timer ved en temperatur i omradet fra 60 °C til 80 °C. 

Surhedsgraden af suspensionen justeres til et pH i omradet fra 4 til 5 ved 
tilsaetning af en staerk syre. fx svovlsyre, eller base, fx natriumhydroxid eller 
ammoniumhydroxid. 



Ekstraktionen kan ogsa gennemfores ved, at pH i ekstraktionsblandingen justeres 
efter, at blandingen er blevet opvarmet til den enskede ekstraktionstemperatur 

Maengden af fiberholdigt pektinprodukt og ekstraktionsmedium under 
25 ekstraktionen, som gennemfores under omrcring af suspensionen med det 

fiberholdige pektinprodukt. vaalges saledes. at suspensionen har et torstofindhold. 
som er i omradet fra 1 vasgtprocent til 5 vaagtprocent, fortrinsvis i omradet fra 2 
vaagtprocent til 4 vasgtprocent. Ved anvendelse af de nasvnte maengder 
ekstraktibnsvaasker tilvejebringes en suspension, som let lader sig omrore, og 
30 man far et ekstrakt, som ikkeer for viskest. 
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Efter en passende ekstraktionstid afkoles ekstraktionsblandingen, og ekstraktet 
separeres fra den uoplaselige ekstraktionsrest, fx ved filtering eller fradrasning. 
Ekstraktionsresten, som stadig indeholder en stor maengde ekstrakt, vaskes 
eventuelt med vand pa filteret, eller ekstraktionsresten opstemmes i vand og 
5 filtreres kjen for at fjerne mest muligt af ekstraktet. Efter separering af 
vaskevaesken fra ekstraktionsresten, forenes vaskevaesken med ekstraktet. 

Et oprenset pektinprodukt kan genvindes fra ekstraktet ved kendte metoder. For 
eksempe! kan produktet praacipiteres fra ekstraktet, som eventuelt er blevet 

10 koncentreret. fx ved inddampning under reduceret tryk, ved tilsaetning af ekstraktet 
til et organisk oplosningsmiddel, som er blandbart med vand. Det organiske 
oplosningsmiddel kan vaere et hvilket som heist organisk oplosningsmiddel, som 
er blandbart med vand og hvori pektinproduktet i alt vaesentlig er uopteseligt. Det 
organiske optesningsmiddel kan for eksempel vaere en monovalent alkohol, 

is sasom methanol, ethanol eller isopropanol. Blandinger af to eller flare af sadanne 
oplesningsmidler kan ogsa bruges. 



Produktet kan ogsa prsecipiteres ved tilseetning af en staerk syre til det 
koncentrerede ekstrakt. Syrer, som kan anvendes, er uorganiske syrer som for 
20 eksempel saltsyre, salpetersyre, svovlsyre eller fosforsyre og blandinger deraf. 

Det praacipiterede pektinprodukt separeres fra vaesken ved fx filtrering og presses 
og vaskes pa filteret for at fjerne optoselige salte og urenheder, hvorefter det 
oprensede pektinprodukt torres og om onsket findeles. 

25 

Det praacipiterede pektinprodukt kan i fugtig tilstand eventuelt aeltes sammen med 
et svagt basisk salt, sasom et bicarbonatsalt, for eksempel natrium- eller 
kaliumbicarbonat, hvorved de trie carboxylgrupper i pektinet i det vaasentlige 
bringes pa saltform og carbondioxid bortgar som gas, hvorefter pektinproduktet 
30 t0rres og findeles. 
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Tekniske applikationer 

De fiberholdige pektinprodukter, og pektinprodukter, der kan opnas ved 
behandlinger som beskrevet i det foregaende, har tekniske egenskaber, der 
umiddelbart giver mulighed for tekniske applikationer inden for forskellige 
omrader. Produktets uovertrufne gelstyrke, viskositetsgivende og emulgerende 
egenskaber gor det fx velegnet til indkapsling af fx letflygtige lipid- og/eller 
vandoploselige aroma- og farvestoffer. En egenskab, der kan anvendes inden for 
produktion af levnedsmidler og foder, savel som inden for den farmaceutiske og 
kosmetiske industri fx ved indkapsling af mikro-naeringsstoffer, aromastoffer, 
vitaminer etc. Pektinprodukterne ifolge den foreliggende opfindelse er sSledes 
nyttige i produktion af faste og flydende farmaceutiske praeparater herunder fx 
tabletter, suspensioner, emulsioner, etc. og som komponenter i kosmetiske 
produkter sasom parfumer, cremer og lotioner etc. 

Produktet ifolge opfindelsen danner, under visse produktionsforhold, en 
beskyttende film omkring det/de stof(fer), der onskes beskyttet mod fx oxygen, lys, 
varme etc. Alternate kan det stof, der onskes beskyttet, indlejres i en 
indstobningsgel baseret pa nasrvaerende produkt. 

Desuden kan produktet finde anvendelse som strukturgivende middel ved direkte 
tilsaetning og/eller ved restrukturering af komponenter i levnedsmidler og foder. I 
foder fx ved restrukturering af restkod som chunks, som viskositetsgivende middel 
i "gravies", geldannende middel sammen med kod og benmel og som 
strukturgivende komponent i torfoderprodukter under lavtryksekstruderinger. 
Tilsastning af produktet vil desuden oge foderprodukters autoklavestabilitet, og 
den kraftige emulsionsdannende effekt kan forhindre fedtudtraengning under 
autoklavebehandling. 

I levnedsmidler kan pektinprodukterne ifolge opfindelsen med fordel anvendes 
som en naturlig fedterstatningskomponent i sakaldte "light" produkter. Et saerligt 
fordelagtigt aspekt ved en sadan anvendelse er, at pektinprodukternes udtalte 
emulgerende virkning muliggor udeladelse af konventionelle emulgatorer. 



APPLICAT1ON/3S273DK02/IBH/IBH/27-01-04 



16 



En sasrlig udnyttelse af de tekniske egenskaber, der er kendetegnende for 
pektinprodukter ifolge opfindelsen, er at anvende dem i tobaksprodukter, fx som 
partiel erstatning for tobak eller som teknisk hjaslpemiddel ved forarbejdning af 
5 tobabaksblade. Desuden vil tilsastning af pektinprodukter ifolge opfindelsen til 
tobaksprodukter vaere direkte strukturgivende og/eller vil kunne anvendes ved 
restrukturering af tobaksprodukterne. Pektinprodukter ifalge opfindelsen 
suspenderes nemt i vand i hoje koncentrationer og kan, afhaengig af produktets 
aktiveringsgrad, handteres som en hojviskos og klistrende oplosning med hoj 

10 tcrstofprocent. Tobaksmateriale kan af samme grund restruktureres og klistres 
sammen ved tilforsel af en sadan suspension for toning, Tilstedevaerelse af et 
pektinprodukt i tobaksfaardigprodukter virker vandbindende og forbindrer satedes 
udtorring til et uacceptabelt niveau. Eventuelie andre tobaksingredienser kan 
oploses, elier danne salt i polymerblandingen, og opblandes med det "aktiverede" 

is pektinprodukt Det skal bemaerkes, at de foromtalte aromabeskyttende 

egenskaber, der er kendetegnende for pektinprodukter ifolge opfindelsen, ogsa 
kan finde anvendelse til beskyttelse af aroma og smagskomponenter i tobak. 

20 EKSEMPLER A* 3 ^ ^ *>l SrC. 

MATERIALER OG METODER 

Bestemmelse af estPrificerinqsqra d (DF) amide rinasoraH m A) ^etvlerinnsnrart 
(DAcl on anhyH roaaiaRturonsyre (AGA) 
25 %DE, %DA, %DAc og total anhydrogalacturonsyre (%AGA) blev bestemt i 
henhold til metoderne, der anvises i Food Chemical Codex, Fourth Edition, 
National Academic Press, Washington 1996, side 283. 

30 Bestemmel se af aelfity rkg 

Gelstyrken (udtrykt i gram) blev malt ved ca. 20 *C pa en vandig calcium- 
sakkarose gel (pH = ca. 3±0,1) med et fast sakkaroseindhold pa 30 vaegtprocent 
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og stigende indhold af calcium ved hjaelp af en "Texture Analyser" (Stable Micro 
Systems, model TA-XT2i) under anvendelse af felgende parametre: 

Pressestempel (SMS P/O 5R): 5 mm diameter 

Afstand: 4 mm 
5 Hastighed: 0,5 mm/sek 

Gelerne btev fremstillet pa folgende made: 

En maengde (3 - 4 g) fiberholdigt pektinprodukt svarende til 1,2 g pektin, eller 1,2 g 
oprenset pektinprodukt, blev opslaemmet i 1 1 0,5 g demineraliseret vand 
io indeholdende 0, 1 00 g natriumhexametafosfat. Ved tildrypning af koncentreret 
vandig ammoniak (25 %) under kraftig omroring med en Ultra Turrax omrarer (UT) 
blev pH justeret til 4.5. Blandingen blev opvarmet til 70 - 80 °C » mikrobolgeovn og 
UT-behandlet endnu engang, hvorefter 60 g sakkarose blev tilsat og oplest i den 
varme blanding under UT-omraring. 

15 

Calciumhydrogenfosfat (CaHP0 4 -2H 2 0) blev afvejet i spidsen af en vejebad og 
overfort kvantitativt med 2 x 5 ml demineraliseret vand til den varme 
polymerblanding under UT-omraring. 2,2 g gluconodeltalacton (C 6 H 10 O 6 ) blev 
oplost i 12,5 ml koldt demineraliseret vand og ligeledes overf0rt kvantitativt med 

20 2,5 ml demineraliseret vand til den varme polymerblanding indeholdende det fint 
fordeltetungtoploselige calciumhydrogenfosfat. Efter UT-omraring af den varme 
blanding blev blandingen, som nu havde en vaegt pa 200 g, udstabt i flade 
tapeomviklede skale (diameter: 60 mm; hojde: 15 mm). Efter afkoling ved 
rumtemperatur (ca. 20 »C) til naeste dag var der blevet dannet en gel. Tapen blev 

25 fjernet og overskydende gel fraskaret med osteklinge. 



EKSEMPEL 1: 

50 g torrede og neddelte limeskaller (%AGA* 40,6; %DE: 71,8 ) med en storste 
dimension pa 5 mm og et torstofindhold pa 88 va3gtprocent blev suspenderet i 550 
g af en vandig optosning, som indeholdt 1 1,25 g natriumchlorid og 4,125 g 
calciumchlorid (CaCI 2 -2H 2 0), svarende til henholdsvis 4,375 mmol natriumchlorid 
og 0,6488 mmol calciumchlorid per gram planteterstof. 
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Suspensionen blev omrart i 70 minutter ved en temperatur pa 17 °C, hvorefter 
temperaturen blev saenket til 6,5 °C, og 150 g koncentreret vandig ammoniak 
(25 %), svarende til 2,22 mol eller 50,45 mmol per gram plantetorstof. blev tilsat 
s under omroring. Maengden af tilsat ammoniak udgjorde 2,96 mol per kg 
reaktionsblanding, og pH var 1 1 ,8 i reaktionsblandingen. 

Under langsom omroring blev suspensionen holdt pa 6,5 °C. Suspensionen lod 
sig let omrore, og skalmaterialet var fordelt i en staerkt gulfarvet og ikke-viskos 
10 flydende fase. 



Efter 40 minutters omrering blev den flydende fase afdraenet gennem et 
filterklaade. Det faste materiale blev presset/vredet for at fjerne si meget som 
muligt af vaesken. Det faste materiale blev vasket flere gange ved at suspendere 
15 materialet i fortyndet svovlsyre (600 ml), indtil der blev opnaet et stabilt pH pa fra 
2,2 til 2,5 i suspensionen. Efter hvert vasketrin blev vaesken afdraenet. Efter at 
have afdraenet vaesken efter sidste vasketrin gennem filterklaede blev det faste 
materiale presset/vredet for at fjerne sa meget som muligt af vaesken. 



Det fugtige materiale (torstofindhold ca. 25 vaegtprocent) blev torret natten over I 
en terreovn ved 40 °C. Det torrede produkt blev formalet tit et fint pulver med en 
partikelstorrelse pa mindre end 0,2 mm. Udbyttet af fiberholdigt pektinprodukt var 
42 g med et tarstofindhold pa 89,8 vaegtprocent. Produktets analytiske 
karakteristika er vist i Tabel 1 . Med calciumioner dannede produktet stabile geler. 
Gelstyrken af geler med henholdsvis 233, 466 og 699 ppm calcium er vist i Tabel 
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TABEL 1 



Analytiske karaktensbka for fibemotdigt pektmprodukt 


Anhydrogalacturonsyre (%AGA)* 


47,7 


Esterificeringsgrad (%DE) 


12,1 


Amideringsgrad (%DA) 


28,2 


Kostfibre * 


85,3 j 



TABEL 2 



Calciumkonc (ppm) i gel 


Gelstyrke i gram 


117 


Ikke bestemt 


233 


629 


466 


711 


699 


898 



Den ammoniakalske opening, som var blevet draenet fra, blev udhaeldt i det 
10 dobbelte rumfang isopropanol (100 %). Udfaeldning af polymert materiale blev Ikke 
observeret, hvilket var udtryk for, at behandlingen af limeskallerne med ammoniak 
i nasrvaerelse af salte ikke havde resulteret i optaseliggorelse og ekstraktion af 
pektin. 

15 Tit sammenligning blev 50 g tarrede limeskaller behandlet pa samme made som 
beskrevet ovenfor bortset fra, at natriumchlorid og calciumchlorid ikke var tilsat. 
Under behandlingen med ammoniak blev reaktionsblandingen mere og mere 
viskos og fremstod til sidst som en h0jviskos og klumpet blanding, som var 
vanskelig at handtere. Separering af det faste materiale fra den flydende del var 

20 en tidsrovende operation (ca. 30 minutter). 



Efter vask med fortyndet svovlsyre, t0rring og formating af det fraseparerede 
materiale blev der opnaet 37 g med et torstofindhold pa 90,1 vaagtprocent. 
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Den ammoniakalske optosning blev udhasldt i isopropanol (100%), hvilket 
resulterede i udfaeldning af et voluminost polymert materiale. Efter fraseparering 
og toning af det udfaeldede materiale blev der opnaet 12 g med et terstofindhold 
pa 95,7 vaegtprocent. 

5 

EKSEMPEL 2 - 7: 

I Eksempel 2 - 7 blev 50 g torrede og neddelte (storste dimension: 5 mm) 
limeskaller (%AGA: 40,6; %DE: 71,8) med et torstofindhold pa 88 vasgtprocent 
behandlet som beskrevet i Eksempel 1 bortset fra at kvasldetid, kvaeldetemperatur, 

10 deesterificeringstemperatur, deesterificeringstid eller saltkoncentration var aandret 
i forhold til Eksempel 1. 1 alle eksemplerne var indholdet af vegetabilsk torstof i 
saltoplosningen 7,33 vasgtprocent, og behandlingen med vandig ammoniak 
gennemfortes med en ammoniakmaengde pa 50,5 mmol ammoniak per gram 
plantetorstof. Msengden af tilsat ammoniak var 2,96 mol ammoniak per kg 

is reaktionsblanding. 

De fiberholdige pektinprodukter blev isoleret som beskrevet i Eksempel 1 og 
analyseret med hensyn til esterificeringsgrad og amideringsgrad. 
Reaktionsparametre samt %DE og %DA er vist i Tabel 3. 



TABEL 3 



Eksempel 


Kvaeldning 


Deesterificering 


Saltkonc. 
mmol/g TS 


%DE 


%DA 


min 


«C 


Min 


°C 


Na 


Ca 


2 


30 


3,5 


40 


3,5 


0 


0,6376 


23,8 


26,1 


3 


70 


3,5 


30 


3,5 


0 


0,6376 


26,7 


23,5 


4 


10 


3,5 


30 


3,5 


4,375 


0 


33,3 


20,8 


5 


30 


3.5 


20 


3,5 


4,375 


0,6376 


35.0 


17,3 


6 


10 


3.5 


40 


3,5 


29,165 


0,6376 


30,7 


15,9 


7 


10 


3,5 


40 


3,5 


29,165 


0 


29,5 


17,8 
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EKSEMPEL 8: 

937,5 g kartoffelpulp (o/ oA GA i torret pulp: 17.0; %DE: 56,9; %DAc: 17 4) i form af 
partkler med en storrelse pa s 0,5 mm og med et torstofindhold pa 18 
vsegtprocent blev suspended i ca. 3075 g af en vandig opening, som indeholdt 
5 66,9 g (1,1447 mol) natriumchlorid og 24.54 g (0,1669 mol) calciumchlorid 
svarende til henholdsvis 7,6313 mmol natriumchlorid og 1,1126 mmol 
calciumchlorid per gram plantetorstof. Suspensionens vasgt var 4013,6 g. 

Under krafttg omroring blev suspensionens indstillet til pH = 7 med 
10 ammoniakvand. og omreringen fortsattes i 70 minutter ved en temperatur pa ca 
20 X.. hvorefter 445,9 g koncentreret vandig ammoniak (25 %), svarende til 6,609 
mol eller 44,06 mmol per gram plantetorstof, blev tilsat. Maengden af tilsat 
ammoniak udgjorde 1 ,482 mol per kg reaktionsblanding. Under hele 
reaktionsforl0bet var pH ca. 12. 

15 

Under fortsat omroring blev suspensionen holdt P a ca. 20 °C. Suspensionen lod 
sig let omnare og vaeskefasen var letlabende og Iawisk0s. 
Efter 30 minutters omroring blev den flydende fase draenet fra gennem et 
filterkfa3de. Det faste materiale blev pressetfvredet for at fjerne sa meget som 

20 muhgt af vaesken og derefter suspenderet i 5 liter demineraliseret vand 

indeholdende 200 ml 20 % svovlsyreoplosning. Det faste materiale blev igen 
•soleret ved fradra3ning af vaesken. Efter yderligere to gange med 5 liter 
demineraliseret vand var pH* 2,2 j suspensionen. Efter at have fradraanet vaesken 
efter sidste vasketrin gennem filterktede blev det faste pulpmateriale 

25 presset/vredet for at fjerne sa meget som muligt af vaesken. 

Det fugtige produkt (torstofindhold ca. 25 veegtprocent) blev terret natten over I en 
terreovn ved 40 «C. Det tcrrede produkt blev formalet (Fritsch-molle) til et fint 
pulver med en partikelstorrelse pa mindre end 0,2 mm. Udbyttet af fiberholdigt 
30 pektinprodukt var 120 g med et tarstofindho.d pa 93,0 veegtprocent. Produktets 
analytiske karakteristika er vist I Tabel 4. Med calciumioner dannede produktet 
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stabile geler. Gelstyrken af geler med henholdsvis 233, 466 og 699 ppm calcium 
er vist i Tabel 5. 



TABEL4 



Analylrske karakteristika for fiberholdigt pektinprodukt 


Anhydrogalacturonsyre (%AGA)* 


17,8 


Esterificeringsgrad (%DE) 


8,6 


Amideringsgrad (%DA) 


10,3 


Acetyleringsgrad (%DAc) 


5,6 


Kostfibre* 


68,5 



TABEL 5 



Calciumkonc. ( ppm) i gel 


Gelstyrke i gram 


117 


Ingen gelstruktur 


233 


73 


466 


124 


699 


145 



Den ammoniakalske oplesnlng, som var blevet drasnet fra, blev udhasldt I det 
dobbelte rumfang isopropanol (100 %). Udfaeldning af polymert materiale blev ikke 
observeret, hvilket var udtryk for, at behandlingen af kartoffelpulpen med 
ammoniak i naervaarelse af salte ikke havde resulteret i oploseliggorelse og 
15 ekstraktion af pektin. 



Ligesom I Eksempel 1 blev samme maengde kartoffelpulp behandlet pa samme 
made som beskrevet ovenfor, men uden titsat natriumchlorid og calciumchlorid. 
Suspensionen var under behandlingen med ammoniak meget viskos og vanskelig 
at omrare. Det tog mere end 30 minutter at fraseparere delvist fast pulpmateriale 
fra den flydende ammoniakalsk fase. 
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1234 g af den flydende ammoniakalske fase blev udhaeldt i isopropanol, hvilket 
resulterede i udfasldning af et voluminost polymert materiale. Efter fraseparering 
og torring af det udfaaidede materiale blev der opnaet 16,3 g med et torstofindhold 
pa 90,4 vaegtprocent. 

5 

800 g delvist fast pulpmaterlale blev vasket med fortyndet svovlsyreoplosning. 
torret og formalet, hvilket gav 56,7 g med et torstofindhold pa 90,7 vaegtprocent. 

EKSEMPEL 9 - 14 

io I Eksempei 9 - 14 blev 130,81 g kartoffelpulp (%AGA i torret pulp: 17,0; %DE: 
56,9; %DAc: 17,4) med et torstofindhold pa 18 vaegtprocent og partikelstorrelse £ 
0,5 mm behandlet som beskrevet i Eksempei 2 bortset fra at 
deesterificeringstemperatur, deesterificeringstid, saltkoncentration eller 
ammoniakkoncentration var asndret i forhold til Eksempei 2. 

15 

I alle eksemplerne var indholdet af vegetabilsk torstof I saltoplosningen 4,1 1 
vasgtprocent, og pulpmaterialet blev opkvaeldet i 10 minutter ved 3,5 °C inden 
behandlingen med vandig ammoniak. 



De fiberholdige pektinprodukter blev isoleret som beskrevet i Eksempei 2 og 
analyseret med hensyn til %DE og %DA. Reaktionsparametre samt %DE og %DA 
er vist I Tabel 6. 



TABEL 6 



Eksempei 


Deesteri- 
ficering 


Saltkonc. 
mmol/g TS 


NH 3 - maengde 


%DE 


%DA 


mm 


°C 


Na 


Ca 


mmol/g TS 


mol/kg* 


9 


120 


20 


13,207 


0 


80 


2,69 


4.8 


26,6 


10 


30 


3,5 


0 


1,112 


44 


1,50 


16,5 


23,0 


11 


30 


3,5 


7,629 


0 


44 


1,50 


22.1 


23,2 


12 


60 


3,5 


7,629 


1,112 


44 


1,50 


10,1 


24,2 


13 


30 


3,5 


7,629 


1,112 


44 


1,50 


14,5 


23,3 


14 


60 


20 i 


13,207 


0 


80 


2,69 


5,64 


26,06 
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* reaktionsblanding 



EKSEMPEL 15 

5 200 g hakkede og torrede appelsinskaller (%AGA: 41,5; %DE: 70,7) af 
marokkanske appelsiner med et torstofindhold pa 85 vaagtprocent blev 
suspenderet i ca. 2379 g af en vandig optosning, som indeholdt 45,0 g (0,7700 
mol) natriumchlorid og 16,5 g (0,1122 mol) calciumchlorid (CaCI 2 -2H 2 0). 
Suspensionen (2640 g) blev omrart i 30 minutter ved en temperatur pa ca. 15 «C 
io hvorefter temperaturen blev saenket til 3 - 4* C, og 360 g koncentreret vandig 
ammoniak (25 %), svarende til 5,336 mol, blev tilsat under omroring. 
Ammoniakmasngden var 2,02 mol per kg reaktionsblanding. 

Under omroring blev suspensionen holdt ved en temperatur pa 3 - 4 °C i 30 
15 minutter. Suspensionen tod sig let omrare, og skalmaterialet var fordelt i en ikke- 
viskosflydendefase. 



Efter 30 minutters omraring blev den flydende fase dra-met fra gennem et 
filterktede. Det faste materiale blev presset/vredet for at fjerne sa meget som 
20 muligt af vaesken og derefter vasket med fortyndet svovlsyre som beskrevet i 
Eksempel 1. Produktets analytiske karakteristika er vist i Tabel 7. Produktet 
dannede stabile geler med calciumioner. Gelstyrken af geler med henholdsvis 
1 17, 233, 466 og 699 ppm calcium er vist i Tabel 8. 

TABEL 7 



25 



Analytiske karakteristika 


Anhydrogalacturonsyre (%AGA)* 


44,2 


Estenficeringsgrad (%DE) 


29,4 


Amideringsgrad (%DA) 


17,5 



TABEL 8 



Calciumkonc. (ppm) i gel 


Gelstyrke i gram 


117 


87 


233 


295 ~] 
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466 


365 


699 


457 



Det fugtige fiberholdige pektinprodukt, som udgjorde 900 g med et torstofindhold 
pa 16,1 vaagtprocent blev suspenderet i 9000 ml demineraliseret vand, og pH blev 
indstillet til 4,5 med 12,1 g koncentreret vandig ammoniak (25 %). Under omrering 
5 blev suspensionen opvarmet, og henstod ved 75° C ved konstant omraring i 60 
minutter, hvorefter ekstraktet blev separeret fra en uoploselig ekstraktionsrest ved 
filtrering gennem filterjord. 

Filtratet blev haeldt ud i det dobbelte rumfang isopropanol (100%), hvorved 
xo pektinproduktet fasldede ud. Efter fraseparering af det udfaeldede og oprensede 
pektinprodukt, samt vask og toning ved 40 °C blev der opnaet 37,3 g med et 
torstofindhold pa 92,9 vaagtprocent. Produktet blev formalet til et fint pulver med 
en partikelstorrelse pa mindre end 2 mm. Analytiske karakteristika for det 
oprensede pektinprodukt er vist i Tabel 9. Med calciumioner dannede produktet 
15 stabile geler. Gelstyrken af geler med henholdsvis 117, 233, 466 og 699 ppm 
calcium er vist i Tabel 10. 



TABEL 9 



Analytiske karakteristika for oprenset pektinprodukt 


Anhydrogalacturonsyre (%AGA)* 


80,7 


Esterificeringsgrad (%DE) 


24,3 


Amideringsgrad (%DA) 


18,1 


Acetyleringsgrad (%DAc) 


0 


* vaegtprocent af torstof 








TABEL 10 






Calciumkonc. (ppm) i gel 


Gelstyrke i gram 






117 


104 






233 


489 






466 


661 






699 


675 
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EKSEMPEL 16 

5 2812,5 g fugtig kartoffelpulp med et torstofindhold pa 14 vasgtprocent blev 
suspenderet i ca. 9200 g af en vandig oplosning, som indeholdt 200 g (3,4223 
mol) natriumchlorid og 73,6 g (0,5006 mol) calciumchlorid (CaCI2-2H20) svarende 
til henholdsvis 8,69 mmol natriumchlorid og 1,27 mmol calciumchlorid per gram 
plantet0rstof. Suspensionens vaegt var 12041 g. 

10 

Efter omraring af suspensionen i 10 minutter ved 19 °C blev der tilsat 1337,8 g 
koncentreret vandig ammoniak (25 %) svarende til 19,829 mol eller 50,36 mmol 
per gram plantetorstof. Den tilsatte maengde ammoniak udgjorde 1,482 mol per kg 
reaktionsblanding. 

15 

Blandingen blev omr0rt i 30 minutter ved 19 °C, hvorefter den flydende fase blev 
draenet fra gennem et filterklaede. Det faste materiale blev presset/vredet for at 
fjerne mest muligt af vaesken, hvorefter det faste materiale under omraring blev 
suspenderet i 15 I demineraliseret vand og pH indstillet til 1 ,3 med en 20 % 
20 svovlsyreoplosning (1200 ml). Det faste materiale blev igen frasepareret ved 
fradraening af vaskeoplosningen gennem filterklaede og suspenderet under 
omroring i 15 1 demineraliseret vand. Denne vaskeprocedure blev gentaget to 
gange. Efter sidste vask var pH i vaskevandet 2,5. 

25 Efter fradrasning af sidste hold vaskevand gennem filterklasde og presning/vridning 
af det fraseparerede faste fiberholdige pektinprodukt 
udgiorde dette 1785 g. Tarstofindholdet var 18,6 vaagtprocent. 

En del af det fugtige fiberholdige pektinprodukt blev torret ved 60 °C natten over 
30 og formalet (Fritsch-melle) til et fint pulver med en partikelstorrelse pa mindre end 
0,2 mm. De analytiske karakteristika for det torrede fiberholdige pektinprodukt er 
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vist i Tabel 11. Produktet dannede stabile geler med calciumioner. Gelstyrken af 
geler med henholdsvis 117, 233, 466 og 699 ppm calcium er vist i Tabel 12. 

TABEL 11 



Analytiske karakteristika for fiberholdigt pektinprodukt 


Anhydrogalacturonsyre (%AGA)* 


16,2 


Esterificeringsgrad (%DE) 


3,0 


Amideringsgrad (%DA) 


12,8 


Acetyleringsgrad (%DAc) 


8.0 



* vaegtprocent af torstof 



TABEL 12 



Calciumkonc.(ppm) i gel 


Gelstyrke i gram 


117 


58 


233 


175 


466 


231 


699 


168 



EKSEMPEL 17 

893 g fugtigt fiberholdigt pektinprodukt (torstofindhold 18,6 vaegtprocent) fra 
eksempel 16 blev suspenderet i 8640 g demineraliseret vand under kraftig 
omrering og pH blev indstillet til 4,5 ved tilsaetning af koncentreret vandig 
ammoniak (25 %). 

Under omroring blev suspensionen opvarmet og henstod med omroring ved 75 °C 
i 30 minutter, hvorefter den flydende fase (ekstraktet) blev separeret fra en 
uoploselig ekstraktionsrest ved filtrering gennem et filterklaede. Den varme 
uoploselige ekstraktionsrest blev presset for at uddrive mest muligt ekstrakt. Det 
ekstraherede pektinprodukt blev praecipiteret ved at udhaelde det afkelede ekstrakt 
(6800 ml) i samme volumen isopropanol indeholdende 1233 g svovlsyreoptesning 
(15,6 %). Pektinproduktet blev isoleret pa filterklsede, presset kraftigt og vasket to 
gange ved at suspendere det under kraftig omraring i 800 ml isopropanol. Efter 
frafiltrering pa filterklaede og presning blev det oprensede pektinprodukt torret ved 
40 °C natten over. Udbyttet af oprenset pektinprodukt var 31 g med et 
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torstofindhold pa 93 vaegtprocent. Analytiske karakteristika for det oprensede 
pektinprodukt er vist i Tabel 13. Med calciumioner dannede produktet stabile 
geler. Gelstyrken af geler med henholdsvis 1 17, 233, 466 og 699 ppm calcium er 
vist i Tabel 14. 

TABEL 13 



Analytiske karakteristika for oprenset pektinprodukt 


Anhydrogalacturonsyre (%AGA)* 


31,3 


Esterificeringsgrad (%DE) 


ca. 3 


Amideringsgrad (%DA) 


11,5 


Acetyleringsgrad (%DAc) 


2,2 



* vaegtprocent af torstof 



TABEL 14 



Calciumkonc. (ppm) i gel 


Gelstyrke i gram 


117 


103 


233 


257 


466 


304 


699 


308 



EKSEMPEL 18 

Sukkerroesnitter, som havde vaeret nedfrosset ved +20° C, blev optoet og hakket i 
en hurtighakker til en partikelst0rrelse s 5 mm. 366,7 g (%AGA i torret pulp: 23,9; 
%DE: 42,7; %DAc: 15,2) med et torstofindhold pa 11 vaegtprocent blev 
15 suspenderet under omroring i ca. 1200 g af en vandig oplosning (ca. 2° C), som 
indeholdt 26,17 g natriumchlorid og 9,60 g calciumchlorid (CaCI 2 -2H 2 0) svarende 
til henholdsvis 11,101 mmol natriumchlorid og 1,619 mmol calciumchlorid per 
gram plantetorstof. Suspensionens vaegt var 1571 g. 

. 20 Suspensionen blev omrart i 20 minutter ved en temperatur pa ca. 2° C, hvorefter 
der blev tilsat 174,4 g koncentreret vandig ammoniak (25%) svarende til 2,585 mol 
eller 64,08 mmol per gram plantetorstof. Den tilsatte maengde ammoniak udgjorde 
1,482 mol per kg reaktionsblanding. 
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Efter omroring af blandingen i 60 minutter ved ca. 2° C og et pH pa ca. 12 blev 
den flydende fase draenet fra gennem et filterklaede, og det faste materiale blev 
presset/vredet for at fjerne mest mulig vaeske, hvorefter det faste materiale blev 
suspenderet i demineraliseret vand og pH indstillet til 1,3 med fortyndet svovlsyre. 
5 Det faste materiale blev igen frasepareret ved fradraening af vaesken gennem 
filterklaede og under omroring suspenderet i demineraliseret vand. Med fortyndet 
svovlsyre blev pH indstillet til 1,3. 

Efter fraseparering af det faste materiale blev dette vasket ved at suspendere det i 
10 demineraliseret vand. Det vaskede materiale blev frasepareret ved fradraening af 
vaskevandet gennem fitterklasde, presset/vredet for at fjerne mest mulig vaeske og 
torret ved 40° C natten over i en torreovn. Det torrede materiale blev formalet til et 
fint pulver med en partikelstorrelse pa mindre end 0,2 mm. Udbyttet af fiberholdigt 
pektinprodukt var 29,81 g med et torstofindhold pi 92,9 vaegtprocent. Produktet 
is analytiske karakteristika er vist i Tabel 17. 

Pektinproduktet dannede stabile geler med calcium. Gelstyrken af geler med 
henholdsvis 233, 466 og 699 ppm calcium er vist i Tabel 15. 

20 TABEL 15 



Calciumkonc. (ppm) i gel 


Gelstyrke i gram 


233 


17,5 


466 


51,0 


699 


67,2 



EKSEMPEL 19 

366.7 g hakkede sukkerroesnitter (samme kvalitet som anvendt i Eksempel 18) 
25 blev behandlet som beskrevet i Eksempel 18 bortset fra, at tiden for behandlingen 
med ammoniak var 30 minutter. 

Udbyttet af fiberholdigt pektinprodukt var 30,0 g med et torstofindhold pa 92,3 
vaegtprocent. Produktets analytiske karakteristika er vist i Tabel 17. 
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Det fiberholdige pektinprodukt dannede viskese optesninger ved 20° C med 
calciumioner i vandfge oplasninger indeholdende 30 vaegtprocent sakkarose og 
med et pH pa 3,5. Optesningerne blev fremstillet som beskrevet under 
5 bestemmelse af gelstyrke. Viskositeten af oplasninger indeholdende henholdsvis 
233, 466 og 699 ppm calcium blev malt med et Haake Rheometer (Rheostress, 
Sensor System Z34, DIN 53019, serie 1). Resuttaterne er vist i Tabe! 16. 

TABEL 16 

10 



Forskydnings- 
hastighed (s 1 ) 


Viskositet (mPa-s) ved 


233 ppm Ca 


466 ppm Ca 


699 ppm Ca 


15 


277,0 


1325 


1691 


30 


176,5 


710,3 


814,7 


60 


119,6 


300,3 


436,3 


90 


97,1 


187,8 


250,3 


120 


83,9 


141,5 


183,9 


150 


75,9 


121,7 


183.9 



TABEL 17 



Analytlske karakteristika for fiberholdigt 
pektinprodukt fra sukkerroesnitter 


Eksempel 
18 


Eksempel 
19 


Anhydrogalacturonsyre (%AGA)* 


26,1 


24,8 


Esterificeringsgrad (%DE) 


12,2 


15,7 


Amideringsgrad (%DA) 


16,2 


13,7 


Acetyleringsgrad (%DAc) 


6,3 


10,7 



* vaegtprocent af tarstof 

, 15 

EKSEMPEL 20 

1 00 g tarrede og neddelte Hmeskaller (%AGA: 40,6; %DE: 71,8) med en starste 
partikelstarrelse pa 5 mm og et tarstofindhold pa 88 vaegtprocent blev 
suspenderet i ca. 1280 g af en vandig oplasning (3° C), som indeholdt 22,5 g 
20 natriumchlorid og 8,25 g calciumchlorid (CaCI 2 -2H 2 0) svarende til henholdsvis 



APPUCATION/35273DK02/1BH/IBH/27-01-04 



31 



4,375 mmol natriumchlorid og 0,6378 mmol calciumchlorid per gram plantetorstof. 
Suspensionens vaegt var 1 378,5 g. 

Suspensionen blev omrart i 30 minutter ved en temperatur pa 3° C, hvorefter 4,75 
5 g pulveriseret calciumhydroxid (Ca(OH) 2 ), svarende til 64,11 mmol eller 0,728 
mmol calcium per gram plantetorstof, blev tilsat gradvist under kraftig omraring og 
fastholdelse af pH = 12,0 ± 0,1. Maengden af tilsat calciumhydroxid udgjorde 46,35 
mmol per kg reaktionsblanding. Biandingen blev omrort i 35 minutter ved en 
temperatur pa 3° C, hvorefter der blev tilsat fortyndet svovlsyre til pH = 1,3. 

10 

Vaeskefasen blev draenet fra gennem et filterklaede og det faste materiale 
presset/vredet for at fjerne mest mulig vaeske, hvorefter det faste materiale blev 
suspenderet i demineraliseret vand og pH indstillet til 1,3 med fortyndet svovlsyre. 

15 Efter fradraening af vaeskefasen gennem filterklaede og presning/vridning af det 
faste materiale, blev det faste materiale til slut vasket ved at suspendere det i 
demineraliseret vand. 

Det faste materiale blev, efter fradraening af vaeskefasen gennem et filterklaede, 
20 torret i ovn ved en temperatur pa 40° C natten over. Det torrede produkt blev 
formalet til et fint pulver med en partikelstorrelse £ 0,2 mm. Udbyttet af fiberholdigt 
pektinprodukt var 87,3 g med et torstofindhold pa 92,8 vaegtprocent. Produktets 
analytiske karakteristika er vist i Tabel 18. 

25 Produktet dannede stabile geler med calcium. Malte gelstyrker er vist i Tabel 1 9. 
EKSEMPEL 21 

100 g terrede og neddehe limeskailer (samme kvalitet som anvendt i Eksempel 
20) blev behandlet som beskrevet i Eksempel 20 bortset fra, at der i stedet for 
30 4,75 g calciumhydroxid blev anvendt 215,8 g 0,5 N natriumhydroxidoplosning 
(107,9 mmol) svarende til 1,226 mmol natrium per gram plantetorstof. Maengden 
af tilsat natriumhydroxid udgjorde 76,69 mmol per kg reaktionsblanding. 
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Udbyttet af fiberholdigt pektinprodukt var 85,5 g med et torstofindhold pa 98,3 
va3gtprocent. Produktets analytiske karakteristika er vist i Tabel 18 og i Tabel 19 
er vist gelstyrkerne af geler indeholdende henholdsvis 233, 466 og 699 ppm 
5 calcium. 

TABEL 18 



Analytiske karakteristika for fiberholdigt 
pektinprodukt fra limeskaller 


Eksempel 
20 


Eksempel 
21 


Anhydrogalacturonsyre (%AGA)* 


44,8 


40,6 


Esterificeringsgrad (%DE) 


38,4 


38,7 


Acetyleringsgrad (%DAc) 







TABEL 19 



10 



Calciumkonc. 
(ppm) i gel 


Gelstyrke i gram 


Eksempel 20 


Eksempel 21 


233 


206 


244 


466 


251 


335 


699 


482 


438 



EKSEMPEL 22 

100 g terrede og neddelte citronskaller (%AGA: 41 ,7; %DE: 74,3) med en storste 
partikelstorrelse pa 5 mm og et torstofindhold pa 91 vaegtprocent blev under 
omroring suspenderet i ca. 1280 g af en vandig oplosning (2,5° C), som indeholdt 
is 22,5 g natriumchlorid og 8,25 g calciumchlorid (CaCI 2 -2H 2 0) svarende til 

henholdsvis 4,231 mmol natriumchlorid og 0,6167 mmol calciumchlorid per gram 
plantetorstof. Suspensionens vaegt var 1378,5 g. 



Suspensionen blev omrart i 30 minutter ved en temperatur pi 2,5° C, hvorefter 
20 4,69 g pulveriseret calciumhydroxid (Ca(OH) 2 ), svarende til 63,30 mmol eller 
0,695 mmol calcium per gram plantetorstof, blev tilsat gradvist under kraftig 
omraring og fastholdelse af pH ■ 12 ± 0,1 . Den tilsatte masngde calciumhydroxid 
udgjorde 45,77 mmol per kg reaktionsblanding. Reaktionsblandingen blev omrort i 
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35 minutter ved en temperatur pa 2,5° C, hvorefter der blev tilsat fortyndet 
svovlsyre indtil pH = 1,3. 

Det fiberholdige pektinprodukt blev oparbejdet og isoleret som beskrevet i 
5 Eksempel 20. Udbyttet var 80,0 g med et torstofindhold pa 92,3 vaegtprocent. 
Produktets analytiske karakteristika er vist i Tabel 20. 

Pektinproduktet dannede stabile geler med calciumioner. Gelstyrken af geler med 
henholdsvis 233, 466 og 699 ppm calcium er vist i Tabel 21. 

10 

EKSEMPEL 23 

100 g torrede og neddelte citronskaller (samme kvalitet som anvendt i Eksempel 
22) blev behandlet som beskrevet i Eksempel 22, med den forskel at 
opkvaeldningen af skalmateriaiet blev gennemfort ved en temperatur pa 20° C og 
is behandlingen med calciumhydroxid gennemfortes ved en temperatur pa 20° C i 
26 minutter. 

Udbyttet af fiberholdigt pektinprodukt var 78,0 g med et torstofmdhold pa 92,6 
vaegtprocent. Produktets analytiske karakteristika er vist i Tabel 20. 

20 

Produktet dannede stabile geler med calciumioner. Gelstyrken af geler med 
henholdsvis 233, 466 og 699 ppm calcium er vist i Tabel 21 



25 TABEL 20 



Analytiske karakteristika for fiberholdigt 
pektinprodukt fra citronskaller 


Eksempel 
22 


Eksempel 
23 


Anhydrogalacturonsyre (%AGA)* 


41,6 


41,2 j 


Esterificeringsgrad (%DE) 


33,1 


29,4 


Acetyleringsgrad (%DAc) 







* vaegtprocent af torstof 
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TABEL 21 



Calciumkonc. 
(ppm) i gel 


Gelstyrke t gram 


Eksempel 22 


Eksempel 23 


233 


336 


207 


466 


i 540 


229 


699 


710 


519 



EKSEMPEL 24 

5 281,3 g fugtig kartoffelpulp (%AGA: 16,4; %DE: 46.1; %DAc: 11) med 
partikelstcrrelse £ 0,5 mm og et terstofindhold pa 14 vaegtprocent blev under 
omraring suspenderet i ca. 1020 g af en vandig oplosning (2.5° C), som indeholdt 
20,0 g natriumchlorid og 7,36 g calciumchlorid (CaCI 2 -2H 2 0) svarende til 
henholdsvis 8,69 mmol natriumchlorid og 1 ,271 mmol calciumchlorid per gram 

10 plantetorstof. Suspensionens vsegt var 1304,5 g. 

Suspensionen blev omrort i 20 minutter ved en temperatur pa 2,5-3° C, hvorefter 
2,56 g pulveriseret calciumhydroxid (Ca(OH) 2 ), svarende til 34,55 mmol eller 
0,887 mmol calcium per gram plantetorstof, blev tilsat gradvist under kraftig 
15 omraring og fastholdelse af pH = 12 ± 0,1. Maengden af tilsat calciumhydroxid 
udgjorde 26,43 mmol per kg reaktionsblanding. Reaktionsblandingen blev omrort i 
45 minutter ved en temperatur pa 2,5-3° C, hvorefter der blev tilsat fortyndet 
svovlsyre indtil pH = 1,3. 

20 Det fiberholdige pektinprodukt blev oparbejdet og isoleret som beskrevet i 
Eksempel 20. Udbyttet var 37,0 g med et t0rstofindhold pi 91,8 vasgtprocent. 
Produktets analytiske karakteristika er vist i Tabel 22. 

Med calciumloner dannede produktet stabile geler. Gelstyrken af geler med 
25 henholdsvis 233, 466 og 699 ppm calcium er vist i Tabel 23. 
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EKSEMPEL 25 

281 ,3 g fugtig kartoffelpulp (samme kvalitet som anvendt i Eksempel 24) blev 
behandlet efter samme procedure som beskrevet i Eksempel 24, med den forskel 
at der i stedet for 2,56 g calciumhydroxid blev anvendt 113,1 g 0,5 N 
s natriumhydroxidoplosning (56,55 mmol) svarende til 1,436 mmot natriumhydroxid 
per gram plantetorstof. Den tilsatte maengde natriumhydroxid udgjorde 39,91 
mmol per kg reaktionsblanding. 

Udbyttet af fiberholdigt pektinprodukt var 37,0 g med et torstofindhold pa 91,6 
10 vaegtprocent. Produktets analytiske karakteristika er vist i Tabel 22. 

Med calciumioner dannede produktet stabile geler. Gelstyrken af geler med 
henholdsvis 233, 466 og 699 ppm er vist i Tabel 23. 



TABEL 22 



15 



Analytiske karakteristika for fiberholdigt 
pektinprodukt fra kartoffelpulp 


Eksempel 
24 


Eksempel 
25 


Anhydrogalacturonsyre (%AGA)* 


17,2 


15,9 


Esterificeringsgrad (%DE) 


14,7 


5.5 


Acetyleringsgrad (%DAc) 


7.8 


7.7 



vaegtprocent af torstof 

TABEL 23 



Calciumkonc. 
(ppm) i gel 


Gelstyrke i gram 


Eksempel 24 


Eksempel 25 


233 


217 


197 


466 


350 


274 


699 


j 473 


328 



EKSEMPEL 26 

20 281 .3 g hakkede sukkerroesnitter (samme kvalitet som anvendt i Eksempel 18) 
blev under omroring suspenderet i ca. 1020 g af en vandig oplesning (2,5° C), 
som indeholdt 20,0 g natriumchlorid og 7.36 g calciumchlorid (CaCI 2 -2H 2 0) 
svarende til henholdsvis 11,061 mmol natriumchlorid og 1,618 mmol 
calciumchlorid per gram plantetorstof. Suspensionens vaegt var 1304,5 g. 
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Suspensionen blev omrart i 20 minutter ved en temperatur pa 2 - 3° C, hvorefter 
3,048 g pulveriseret calciumhydroxid (Ca(OH) 2 ). svarende til 41,14 mmol eller 
1,329 mmol calcium per gram plantetorstof, blev tilsat gradvist under kraftig 
5 omraring og fastholdelse af et pH pa ca. 12. Maengden af tilsat calciumhydroxid 
udgjorde 31,47 mmol per kg reaktionsblanding. Reaktionsblandingen blev omrart i 
45 minutter ved en temperatur pa 2 - 3° C, hvorefter der blev tilsat fortyndet 
svovlsyretil pH = 1,3. 

10 Det fiberholdige pektinprodukt blev oparbejdet og isoleret som beskrevet i 
Eksempel 20. Udbyttet var 23,4 g med et torstofindhold pa 93,8 vaegtprocent. 
Produktets analytiske karakteristika er vist i Tabel 24. Med calciumioner dannede 
praduktet stabile geler. Gelstyrken af geler med henholdsvis 233, 466 og 699 ppm 
calcium er vist i Tabel25. 

15 

EKSEMPEL 27 

562,5 g hakkede sukkerroesnitter (samme kvalitet som anvendt i Eksempel 18) 
blev suspenderet under omraring i ca. 1020 g af en vandig oplosning (2° C), som 
indeholdt 20,0 g natriumchlorid og 7,36 g calciumchlorid (CaCI 2 -2H 2 0) svarende til 
20 henholdsvis 5,531 mmol natriumchlorid og 0,809 mmol calciumchlorid per gram 
plantetorstof. Suspensionens vaegt var 1585,6 g. 

Suspensionen blev omrart i 20 minutter ved en temperatur pa ca. 2° C, hvorefter 
6,66 g pulveriseret calciumhydroxid (Ca(OH) 2 ) blev tilsat gradvist under kraftig 
25 omraring og fastholdelse af pH * 12,0 ± 0,1. Den tilsatte maengde calciumhydroxid 
udgjorde 56,46 mmol per kg reaktionsblanding. Reaktionsblandingen blev omrart i 
75 minutter ved en temperatur pa 2 - 3° C, hvorefter fortyndet svovlsyre blev tilsat 
til pH = 1.3. 

30 Det fiberholdige pektinprodukt blev oparbejdet og isoleret som beskrevet i 
Eksempel 20. Udbyttet var 47,0 g med et tcrstofindhold pa 92,7 vasgtprocent. 
Produktets analytiske karakteristika er vist i Tabel 24. Med calciumioner dannede 
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produktet stabile geler. Gelstyrken af geler med henholdsvis 233, 466 og 699 ppm 
calcium er vist i Tabel 25. 

EKSEMPEL 28 

562,5 g hakkede sukkerroesnitter (samme kvalitet som anvendt i Eksempel 18) 
blev behandlet som beskrevet i Eksempel 27 med den forskel at der i stedet for 
6,66 g calciumhydroxid blev anvendt 263,3 g 0,5 N natriumhydroxidoplosning 
(131,65 mmol) svarende tii 2,127 mmol natriumhydroxid per gram plantetcrstof 
eller 71,24 mmol per kg reaktionsblanding, og at behandlingstiden var 35 minutter. 

Udbyttet af fiberholdigt pektinprodukt var 47,1 g med et torstofindhold pa 93,2 
vaagtprocent. Produktets analytiske karakteristika er vist i Tabel 24. Med 
calciumioner dannede produktet stabile geler. Gelstyrken af geler med 
henholdsvis 466 og 699 ppm calcium er vist i Tabel 25. Med mindre 
calciumindhold, fx 233 ppm calcium, dannede produktet meget viskose 
oplosninger. 

TABEL 24 



Analytiske karakteristika for fiberholdigt 
pektinprodukt fra sukkerroesnitter 


Eksempel 
26 


Eksempel 
27 


Eksempel 
28 


Anhydrogalacturonsyre (%AGA)* 


29,3 


25,2 


30,2 


Esterificeringsgrad (%DE) 


25,2 


2.2 


36,7 


Acetyleringsgrad (%DAc) 


6,3 


5,2 


7,8 



* vasgtprocent af torstof 



TABEL 25 



Calciumkonc. 
(ppm) i gel 


Gelstyrke i gram 


Eksempel 26 


Eksempel 27 


Eksempel 28 


233 


57 


79 


Viskos opl. 


466 


128 


254 


32 


699 


157 


360 


53 
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38 Modtaget 

PATENTKRAV 2 7 JAM. 2004 

PVS 

1 . Fremgangsmade til behandling af pektinholdige planteaffaldsmaterialer til 
opnaelse af fiberholdige pektinprodukter med geldannende og viskositetsgivende 
5 egenskaber, hvilken fremgangsmade omfatter trinnene bestaende i, 

(a) at et pektinholdigt planteudgangsmateriale suspenderes og opkvaetdes i fra 
10 til 70 minutter og ved en temperatur i omradet fra ca. 0° C til 20° C i en 
vandig, saltholdig oplosning, som indeholder mindst et tilsat vandoploseligt 
og neutralt salt, der er valgt fra grupperne bestaende af natriumsalte, 

io kaliumsalte og calciurnsalte og blandinger deraf i en maengde, som svarer 

til en saltkoncentration pa fra 1 mmol til 30 mmol per gram pektinholdigt 
plantetorstof, til dannelse af en suspension, hvori indholdet af pektinholdigt 
plantetorstof er i omradet fra 1 tit 10 vaegtprocent, 

(b) at det suspenderede og opkvaeldede planteudgangsmateriale behandles 
is med et basisk reagens ved et pH i omradet fra 1 1 ,5 til 12,5 og ved en 

temperatur i omradet fra ca. 0° C til 20° C i fra 20 minutter til 120 minutter, 

og 

(c) at det behandlede vegetabilske materiale separeres fra 
reaktionsblandingen og underkastes mindst et vasketrin og derefter 

20 presses til opnaelse af et fiberholdigt pektinprodukt, som har et 

torstofindhold pa mindst 16 vaegtprocent, en esterificeringsgrad pa fra 2% 
til 40% og en amideringsgrad pi hojst 30%, og som, om ensket, torres til et 
terstofindhold pi mindst 80 vaegtprocent og eventuelt findeles. 

25 2. Fremgangsmade ifolge krav 1 , hvor det pektinholdige 

planteudgangsmateriale er opnaet fra et nativt vegetabilsk materiale i frisk eller 
torret tilstand. 

3. Fremgangsmade ifolge krav 2, hvor det pektinholdige 
30 planteudgangsmateriale er kartoffelpulp. 
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4. Fremgangsmade ifolge krav 2, hvor det pektinholdige 
planteudgangsmateriale er sukkenroepulp. 

5. Fremgangsmade ifolge krav 2, hvor det pektinholdige 
5 planteudgangsmateriale er presserester fra aebler. 

6. Fremgangsmade ifolge krav 2, hvor det pektinholdige 
planteudgangsmateriale er skaller eller pulp fra citrusfrugter, sasom citron, 
appelsin, mandarin, lime, grapefrugt. 

10 

7. Fremgangsmade ifolge krav 1 , hvor det pektinholdige 
planteudgangsmateriale opslaemmes ved en temperatur i omradet fra ca. 0° C til 

ca. 5 °C. 

is 8. Fremgangsmade ifolge krav 1, hvor det vandoploselige og neutrale salt er 
et chlorid eller et nitrat. 

9. Fremgangsmade ifolge krav 1 , hvor saltkoncentrationen er i omradet fra 5 
mmol till 5 mmol per gram torstof af pektinholdigt plantemateriale. 

20 

1 0. Fremgangsmade ifolge krav 1 , hvor det suspenderede og opkvaeldede 
planteudgangsmateriale behandles med et basisk reagens i form af vandig 
ammoniak i en maengde pa fra 40 mmol til 80 mmol ammoniak per gram 
pektinholdigt plantetorstof. 

25 

1 1 . Fremgangsmade ifolge krav 1 0, hvor det basiske reagens er koncentreret 
vandig ammoniak. 

1 2. Fremgangsmade ifolge krav 1 1 , hvor maengden af ammoniak, som 
30 anvendes ved behandlingen, er i omradet fra 1 til 3,5 mol ammoniak per kg 

reaktionsblanding. 
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13. Fremgangsmade ifolge krav 1, hvor det suspenderede og opkvaeldede 
planteudgangsmateriale behandles med et basisk reagens, der er valgt fra 
gruppen bestaende af hydroxider af natrium, kalium og calcium og blandinger 
deraf i en maengde fra 0,5 mmol til 5 mmol base per gram pektinholdigt 

5 plantetorstof. 

14. Fremgangsmade ifolge krav 13, hvor det basiske reagens er 
calciumhydroxid. 

10 1 5. Fremgangsmade ifolge krav 1 3, hvor det basiske reagens er 
natriumhydroxid. 

16. Fremgangsmade ifolge krav 13, hvor maengden af det basiske reagens, 
som anvendes ved behandlingen, er i omradet pa fra 20 mmol til 80 mmol base 

15 per kg reaktionsblanding. 

17. Fiberholdigt pektinprodukt, som kan opnas ved fremgangsmaden ifolge et 
hvilket som heist af kravene 1-16, hvilket fiberholdige pektinprodukt har en 
esterificeringsgrad pa fra 2% til 40%, en amideringsgrad pa hojst 30 % og et 

20 torstofindhold pa mindst 16 %, og som kan danne en stabil gel eller viskos 
oplosning med calciumioner i en vandig oplosning, som indeholder fra 25 til 50 
vaegtprocent sakkarose, idet oplesntngens pH er ca. 3. 

18. Fremgangsmade til f remstilling af et oprenset pektinprodukt, hvilken 

25 fremgangsmade omfatter, at et fiberholdigt pektinprodukt ifolge krav 17. som kan 
opnas ved fremgangsmaden ifolge et hvilket som heist af kravene 1 - 16, og som 
har et torstofindhold pa mindst 16 vaegtprocent, en esterificeringsgrad pa fra 2% til 
40% og en amideringsgrad pa hojst 30%, 

(a) ekstraheres med vand ved et pH i omradet fra 4 til 5, og ved en temperatur 
30 i omradet fra 40 til 100 °C i fra 1 til 20 timer, og 

(b) at et oprenset pektinprodukt genvindes fra det fraseparerede vandige 
ekstrakt. 
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1 9. Fremgangsmade toalge krav 1 8, hvor ekstraktionen af det fiberholdige 
pektinprodukt gennemfores ved en temperatur i omradet fra 60 til 80 °C i fra 1 til 
10 timer, fortrinsvis i fra 1 til 5 timer. 

20. Fremgangsmade ifolge krav 18, hvor ekstraktionen udfores i en 
opslaemning af det fiberholdige pektinprodukt, idet torstofindholdet i 
opslaemningen er i omradet fra 1 til 5 vaegtprocent. 
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